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© Verfahren und Vorrichtung zur Beflillung von Chromatographiesaulen. 



© Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur NaBbefiil- 
lung von Chromatographiesaulen, wobei das Sor- 
bensmaterial, in einem Eluenten suspendiert, konti- 
nuierlich in die Saule eingebracht und durch eine 
Druckfiltration verdichtet wird. 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Naflbe- 
fullung von Chromatographiesaulen, wobei das 
Sorbens in einem Eluenten suspendiert in die Sau- 
le eingebracht und durch Druckfiltration verdichtet 
wird, sowie eine Vorrichtung zur Durchfuhrung die- 5 
ses Verfahrens. 

Oblicherweise wird die Chromatographiesaule 
an einem Ende mit einer ein Filterelement enthal- 
tenden Ausiatfvorrichtung verschlossen und Ciber 
ein am anderen Ende aufgesetztes Fullrohr mit 1 
einer im allgemeinen hochviskosen Suspension des 
Sorbens in einem Eluenten gefullt. Zur Erzeugung 
einer dichten Saulenpackung wird auf die in Saule 
und Fullrohr befindliche Sorbenssuspension Druck 
ausgeubt, der zum Beispiel durch Bewegung eines n 
Kolbens (BE 897,865 und DE 24 09 935), durch 
Gasdruck (PL 110,372) Oder insbesondere durch 
Druckfiltration (EP 0 105 583) erzeugt wird. Beim 
letztgenannten Vorgang erfolgt die Verdichtung des 
Sorbensmaterials durch Forderung des Eluenten 2{ 
mit Hilfe einer Pumpe durch das Fullrohr und die 
Saule. 

Bei diesen Fullverfahren werden jedoch haufig 
nicht ausreichend homogene Saulenpackungen mit 
nur unzureichend reproduzierbaren Trenneigen- 25 
schaften erhalten, da das Sorbensmaterial zu Be- 
ginn des Fullprozesses sedimentiert und dabei eine 
unterschiedliche Gro/Jenverteilung des Sorbens 
liber die Saufenlange erhalten wird. Besonders bei 
Verfahren, bei denen die Saulenfullung durch einen 30 
Kolben verdichtet wird, wird die Sorbenssuspension 
mit hoher Dichte eingesetzt. Auch bei den Druckfil- 
trationsverfahren ist dies wegen des begrenzten 
Fullrohrvolumens notwendig. Zur Verringerung der 
Sedimentationsneigung mLissen hochviskose, dich- 35 
te und haufig toxische Losungsmittel benutzt wer- 
den (Balanced Density Method). Bei bisher bekann- 
ten Packungsmethoden mittefs Druckfiltration ist 
eine zusatzliche mechanische Verpressung des 
Saulenbettes nicht moglich. Damit ist die Stabilitat 40 
des Saulenbettes eingeschrankt. Diese Fullverfah- 
ren sind insbesondere bei gro/ten Saulen mit Fein- 
kornmaterial und hoher Packungslange im allge- 
meinen nicht anwendbar. 

Wegen der immensen Bedeutung der Chroma- 45 
tographie fur analytische und besonders auch fur 
praparative Anwendungen bestand daher ein drin- 
gendes BedCirfnis fur ein verbessertes Verfahren 
zur NaflbefCillung von Chromatographiesaulen, das 
die oben angefuhrten Nachteile herkommlicher 50 
Verfahren nicht aufweist. Wunschenswert ware wei- 
terhin eine kompakte Vorrichtung fur ein derartiges 
Verfahren, so dafi die Full- und die Separationsein- 
richtung kombiniert werden konnen. 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, ein 55 
derartiges Verfahren zu finden, wobei das Sorbens 
in einem Eluenten suspendiert in die Saule einge- 
bracht und durch Druckfiltration verdichtet wird. 



Weiterhin lag der Erfindung die Aufgabe zugrunde, 
eine Vorrichtung fur ein derartiges Verfahren bereit- 
zustellen. 

Diese Aufgabe kann iiberraschenderweise 
durch die Bereitstellung des erfindungsgema/Jen 
Verfahrens und der erfindungsgema/ten Einrichtung 
zur Durchfuhrung dieses Verfahrens gelost werden. 

Gegenstand der Erfindung ist somit ein Verfah- 
ren zur Natfbefullung von Chromatographiesaulen, 
wobei das Sorbens, in einem Eluenten suspendiert, 
kontinuierlich in die Saule eingebracht und durch 
Druckfiltration verdichtet wird. Dabei wird die Su- 
spensionsdichte der Sorbenssuspension durch Zu- 
dosieren des Eluenten variiert. 

Figur 1 stellt schematisch eine erfindungsge- 
mafle Vorrichtung zum Nafibefullen von Chromato- 
graphiesaulen dar. In Figur 2 ist eine bevorzugte 
Ausfuhrungsform, bei der das Fullrohr periphere 
Offnungen besitzt, schematisch dargestellt; einige 
Teile der Vorrichtung, die identisch bereits in Figur 
1 dargestellt sind, wurden nicht nochmals darge- 
stellt. Figur 3 ist ein detailliertes Schema von Full- 
rohr mit peripheren Offnungen, Saulenkopf und 
Kompressionskolben. 

Das erfindungsgema/te Verfahren wird in einer 
Vorrichtung nach Figur 1 folgendermaflen ausge- 
fuhrt: In einer Vorlage (1) wird die Sorbenssuspen- 
sion mittels einer Ruhrvorrichtung (2) in Suspen- 
sion gehalten. Dabei wird die Dichte der Sorbens- 
suspension, die als Quotient aus der Sorbensmen- 
ge in g und dem Volumen des Eluenten Oder der 
Suspension in ml definiert ist, eingestellt. Statt ei- 
nes Ruhrers (2) konnen ahnliche Vorrichtungen, 
wie z.B. ein Ultraschallhomogenisator, zur vollstan- 
digen Homogenisterung der Suspension vorgese- 
hen werden. Die Suspensionsdichte, wie sie der 
Saule (10) zugefuhrt wird, kann durch Zumischung 
von Elutionsmittel aus der Vorlage (3) verringert 
werden. Die Einstellungen der beiden Ventile (4) 
und (5) bestimmen dabei das Verdunnungsverhalt- 
nis. Die Pumpe (6) fuhrt die eingestellte Sorbens- 
suspension der Saule (10) zu: entweder direkt oder 
bevorzugt Ciber das Fullrohr (8), das auf der Saule 
(10) befestigt ist. Dabei kann der Arbeitsdruck mit- 
tels des Manometers (7) gemessen werden. Das 
Sorbens sammelt sich in der Chromatographiesau- 
le (10) oberhalb der Fritteneinrichtung (12) an de- 
ren unteren Ende. In einer bevorzugten Verfahrens- 
weise wird das Elutionsmittel uber die Ventile (11) 
und (9) in die Gefafle (1) und/oder (2) zuruckge- 
fuhrt. 

Nach dem erfindungsgemaben Verfahren kon- 
nen alle fur die Chromatographie verwendbaren 
festen Sorbentien verfullt werden. Als Beispiele sei- 
en Kieselgele in modifizierter und nicht modifizier- 
ter Form, Aluminiumoxid und Polymertrager ge- 
nannt. Da die Suspensionsdichte in einem weiten 
Bereich variiert werden kann, konnen Sorbensma- 
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terialien unterschiedlichster KorngroGe eingesetzt 
werden. Die Korngro/te liegt bevorzugt zwischen 1 
um und 500 um, ganz besonders jedoch zwischen 
2 um und 300 um. 

Als Sorbenssuspensionsflussigkeiten oder Elu- 
enten konnen alle geeigneten waflrigen und nicht 
watfrigen Losungsmittel oder Losungsmittelgemi- 
sche eingesetzt werden, von denen hter nur die 
wichtigsten beispielhaft genannt seien: Methanol, 
Ethanol, Propanol, Butanol, Octanol, Cyclohexanol, 
Ethylenglykol, Diethylenglykol, Diethylether, Dibuty- 
lether, Anisol, Dioxan, Tetrahydrofuran, Mono-, Di-, 
Tri-, Polyethylenglykolether, Aceton, Butanon, Cy- 
clohexanon, Essigsaureethylester, Glykolester, Di- 
rnethylformamid, Pyridin, N-Methylpyrrolidon, Ace- 
tonitril, Schwefelkohlenstoff, Dimethylsulfoxid, Sul- 
folan, Nitrobenzol, Methylenchlorid, Chloroform, Te- 
trachlormethan, Tri-, Perchlorethylen, Ethyienchlo- 
rid, Chlorfluorkohlenstoffe, Benzine, Cyclohexan, 
Methylcyclohexan, Decalin, Benzol, Toluol und/oder 
Xylol. Dabei werden nicht-toxische Losungsmittel 
mit hohem Flammpunkt bevorzugt; die Auswahl 
geeigneter Losungsmittel ist, verglichen zu Verfah- 
ren nach dem Stand der Technik, nur in geringem 
Umfang durch Dichte und Viskositat eingeschrankt. 
Die Verwendung teurer und toxischer Losungsmit- 
tel kann somit haufig unterbleiben, da die Sorbens- 
suspensionsdichte variabel ist und der Art und ins- 
besondere der Korngrotfe des Sorbensmaterials 
angepatft werden kann. Die Dichte der Sorbenssu- 
spension betragt bevorzugt zwischen 10~ 3 g/ml 
und 7,5 x 10~ 1 g/ml. 

Zur Forderung der Sorbenssuspension und des 
Eluenten konnen in der chemischen Verfabrens- 
technik ublicherweise eingesetzte Pumpen, wie 
zum Beispiel Kreiselpumpen, Schneckenpumpen 
oder Verdrangerpumpen verwendet werden. Die 
Sorbenssuspension wird bevorzugt bei erhohten 
Drucken von bis zu 900 bar in die Chromatogra- 
phiesaule (10) eingebracht. Die Dosiergeschwindig- 
keit wird zweckmaGigerweise an die Grofle der zu 
befullenden Saule angepatft und hangt von der 
Korngro/ie des eingesetzten Fullmaterials ab. Die 
Dosiergeschwindigkeit, angegeben als lineare 
FlieGgeschwindigkeit, liegt bevorzugt zwischen 1 
und 200 cm/min, insbesondere jedoch zwischen 10 
und 40 cm/min. 

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin eine 
Vorrichtung zur Na/3befullung von Chromatogra- 
phiesaulen durch Druckfiltration der Sorbenssu- 
spension zumindestens enthaltend: 

- eine Vorlage fur die Sorbenssuspension (1), 

- ein Dosierventil (4) zur Regulierung des Su- 
spensionsstroms 

- eine Vorlage fur Elutionsmittel (3) 

- ein Dosierventil (5) zur Regulierung des Elu- 
tionsmittelstroms 

und 
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- eine Pumpe (6) zur Einbringung der Suspen- 
sion in die zu befullende Chromatographie- 
saule (10) mit Filterelementen (12). 

Bevorzugt ist eine Vorrichtung, die zusatzlich 
5 enthalt: 

- ein auf die Chromatographiesaule (10) aufge- 
setztes Fullrohr (8), 

- ein Manometer (7) zur Messung des bei der 
Druckfiltration zur Verdichtung des Sorbens- 

10 materials ausgeubten Drucks 

- weitere dem Fachmann bekannte Me/teinrich- 
tungen, z.B. fur den DurchfluB, und 

- Dosierventile (9) und (11) zur Regulierung 
und Leitung des aus der Saule (10) austre- 

15 tenden Eluentenflusses. 

Besonders bevorzugt und in sich selbst erfin- 
derisch ist eine Vorrichtung, bei der das Fullrohr 
(8) in spezieller Weise ausgefuhrt ist (siehe Fig. 3), 
so da/i die Sorbenssuspension mittels einer peri- 

20 pheren Ringleitung (23) durch peripher angeordne- 
te Offnungen (24) in das Fullrohr eingebracht wer- 
den kann. In weiterer Ausgestaltung dieser beson- 
ders bevorzugten Ausfiihrungsform sind zusatzlich 
vorhanden: 

25 - ein Kompresstonskolben (15) mit Antriebsvor- 
richtung, 

- Verbindungsieitungen und Ventile (16) und 
(20), die es erlauben, chromatographische 
Trennungen durchzufiihren, ohne die Saule 

30 aus dem Fullstand entfernen zu mussen. 

Die Saule (10) und das Fullrohr (8) konnen fest 
miteinander verbunden sein oder im wesentlichen 
aus einem Stuck gefertigt sein. 

Gegenstand der Erfindung sind weiterhin Chro- 

35 matographiesaulen, befullt nach mindestens einem 
der erfindungsgemaCen Verfahren. 

In Figur 1, auf die bei der folgenden Erlaute- 
rung des erfindungsgemaflen Verfahrens Bezug 
genommen wird, ist eine bevorzugte Ausgestaltung 

40 der erfindungsgemafien Vorrichtung gezeigt. 

Die aus der Sorbenssuspensionsvorlage (1) 
uber das Ventil (4) austretende Sorbenssuspension 
kann bei geschlossenem Ventil (5) mit Hiife der 
Pumpe (6) uber das Fullrohr (8) mit der in der 

45 Sorbenssuspensionsvorlage (1) eingestellten Dichte 
in die Chromatographiesaule (10) eingebracht wer- 
den. Die Dichte der Suspension kann aber auch 
geandert werden, indem der Sorbenssuspension 
durch Offnen des Ventils (5) Eluent zugemischt 

so wird. Weitere Einrichtungen, um zwei Flussigkeits- 
strome in einstellbarem Mischungsverhaltnis zu mi- 
schen, sind dem Fachmann bekannt; z.B. kann 
jeder der beiden Vorlagen (1) und (2) jeweils eine 
eigene Forderpumpe zugeordnet werden, die ihre 

55 jeweilige Flussigkeit gegebenenfalls uber eine 
Mischkammer in das Fullrohr (8) oder direkt in die 
Saule (10) fordern. Suspension und Eluent werden 
insbesondere vor Eintritt in die Mischungszone 

3 
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durch feinmaschige Drahtnetze Oder ahnliche Stro- 
mungshindernisse geleitet, wodurch eine zusatzlt- 
che Verwirbelung und eine hohe Homogenitat der 
resultierenden Sorbenssuspension erzielt wird. 

Die in der Vorlage (1) eingestellte Sorbenssu- 
spensionsdichte kann durch die Zumischung von 
Eluent in einem weiten Bereich variiert werden. 
Dabei kann der zugemischte Eluent mit dem in 
Vorlage (1) verwendeten identisch Oder verschie- 
den sein. 

Vor dem Eintritt in das Fuilrohr (8) weist die 
Sorbenssuspension bevorzugt Dichten auf, die zwi- 
schen 10~ 3 g/ml und 7,5 x 10" 1 g/mi, insbesondere 
jedoch zwischen 1 x 10 -2 g/mi und 2,5 x 10~ 1 g/ml 
liegen. Durch eine kontinuierliche Erhohung der 
zugemischten Eluentenmenge konnen jedoch Sor- 
benssuspensionsdichtegradienten eingestellt wer- 
den, was fur manche Trennanwendungen vorteilhaft 
sein kann. 

Die fur die Einstellung der gewunschten Sor- 
benssuspensionsdichten erforderlichen Regelpro- 
zesse sind vorzugsweise automatisiert. Dabei wird 
das pro Zeiteinheit geforderte Eluenten- bzw. Sor- 
benssuspensionvolumen gemessen und mit einem 
vorgegebenen Sollwert verglichen; der dabei erhal- 
tenen Differenz wird durch Regeln der Ventile (4) 
und (5) gegengesteuert. 

Durch den kontinuierlichen und automatisierba- 
ren Fuilprozess werden homogenere Packungs- 
dichten als bei herkommlichen Fullverfahren er- 
reicht und die Qualitat der Saulenpackungen ist in 
hohem Ma/ie reproduzierbar. 

Im Unterschied zu herkommlichen Fullverfah- 
ren kann das Losungsmittel nach Durchstromen 
der Saule (10) uber die Ventile (11) und (9) in die 
Etuentenvorlage (3) bzw. die Sorbenssuspensions- 
vorlage (1) zuruckgefuhrt werden. Dadurch kann 
der Losungsmittelverbrauch erheblich reduziert 
werden. 

Nach der Verdichtung des Sorbensmaterials 
erfoigt die Befullung der Chromatographiesaule 
(10) unter einem vorgegebenen Druck, der von 
dem zugetassenen Maximaldruck der zu fullenden 
Saule (10) und der Leistungsfahigkeit der einge- 
setzten Pumpe (6) abhangt. Ublicherweise werden 
Drucke bis etwa 900 bar verwendet 

In Figur 2, auf die bei der folgenden Erlaute- 
rung von besonders bevorzugten Varianten des er- 
findungsgemafien Verfahrens Bezug genommen 
wird, ist eine derartige besonders bevorzugte erfin- 
dungsgema/ie Vorrichtung gezeigt. Figur 3 zeigt 
entsprechende Details des oberen Saulenkopfes 
mit Fuilrohr und Kompressionskolben. In dieser 
Vorrichtung weist das Fuilrohr (8) eine spe2ielle 
Konstruktion auf: Er besitzt einen peripheren Kanal 
(23) fur das Sorbens, von dem Offnungen (24) in 
das Innere des Fullringes ausgehen. Weiterhin ist, 
wie beispielhaft aus Figur 3 ersichtlich, das untere 



Ende des Fullrohres in einer Weise geformt, die es 
erlaubt, inn mit der Saule so zu verbinden, da/3 
innen ein glatter Obergang zwischen beiden Teilen 
besteht. Im ubrigen sind hinter den Schnittstellen 

5 (13) und (14) die grundlegenden Bauelemente, wie 
bereits aus Fig. 1 bekannt, vorhanden; Vorlage (1) 
fur Sorbens mit Ruhreinrichtung (2) und Ventil (4), 
sowie Vorlage (3) fur Eluent mit Ventil (5), sowie 
die Pumpe (6) und das Ventil (9). 

70 Im folgenden wird das Fullen einer Saule unter 

Benutzung des besonders bevorzugten Verfahrens 
dargestellt: Der Kompressionskolben (15) wird in 
die in Figur 3 ersichtliche Position bewegt. Aus 
Vorlage (3) wird die Saule zunachst mit Eluent 

ts gefulit; Ventil (18) ist dabei geoffnet, Ventil (19) 
geschlossen. AnschlieGend wird die Sorbensuspen- 
sion uber das Fuilrohr eingebracht; dabei ist Ventil 
(18) geschlossen, wahrend Ventil (19) geoffnet ist, 
damit der Eluent aus der Supension durch das 

20 untere Filterelement (12) zuruck in die Vorlage (1) 
und/oder (3) flieflen kann. Nachdem das gesamte 
Sorbens eingefullt ist, wird zunachst Eluent aus der 
Vorlage (3) durch die Saule gepumpt, dann wird 
der Kompressionskolben auf die Sorbenspackung 

25 gesenkt und die Packung durch zus&tzlichen me- 
chanischen Druck stabilisiert. Der Kompressions- 
kolben verbleibt auf der Packung. 

Sollte es sich herausstellen, dafl die gewunsch- 
te Lange fur das Sorbensbett noch nicht erreicht 

30 ist, so kann der Kompressionskolben wieder geh- 
oben werden, und weitere Sorbenssuspension zu- 
gefuhrt werden. 

Wegen des kompakten Aufbaues der erfin- 
dungsgemaflen Einrichtung kann die gefullte Saule 

35 im Fullstand fur chromatographische Trennungen 
benutzt werden. Das umstandliche Hantieren und 
Bewegen der unter Umstanden sehr schweren 
Saule entfallt somit. Dazu werden die Ventile (16) 
und (20) so eingestellt, da/3 eine Verbindung (22) 

40 zur Probeneinfuhrung und zum Elutionsmittelvorrat 
entsteht, und da/3 weiterhin eine Verbindung (21) 
zur Sammelvorrichtung fur das Eluat entsteht. Vor- 
richtungen fur Probeneinfuhrung, Elutionsmittelzu- 
fuhrung und Eluatsammlung sind dem Fachmann 

45 bekannt, 

Diese besonders bevorzugte Verfahren hat wei- 
terhin den Vorteil, da/3 das Befullen der Saulen in 
einer geschlossenen Apparatur erfoigt, und da/5 da- 
durch z.B. die Arbeitsplatzexposition mit Losungs- 

50 mitteldampfen und Sorbensstauben erheblich ver- 
ringert wird. 

Durch das erfindungsgemafle Verfahren wer- 
den in der erfindungsgema/ten Apparatur Chroma- 
tographiesaulen befullt, die eine homogenere Pak- 
55 kungsdichte und eine hohere Reproduzierbarkeit 
der Saulenpackungsqualitat aufweisen als nach 
herkommlichen Verfahren befullte Saulen. Da die 
Sorbenssuspensionsdichte in einem weiten Bereich 
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variiert werden kann, ist die Verfiillbarkeit von Sor- 
bensmaterialien mit unterschiedlichsten Korngro- 
Oen moglich. Da die Suspension kontinuierlich zu- 
gefuhrt wird, konnen auch groSe Chromatographie- 
saulen mit hohen Packungslangen befullt werden. 
Dem erfindungsgemafien Verfahren und der erfin- 
dungsgemafien Apparatur kommen daher eine er- 
hebliche wirtschaftliche Bedeutung zu. 

Neben dem eingehend beschriebenen bevor- 
zugten Ausgestaltungen der Erfindung werden dem 
Fachmann aufgrund der Lehre dieser Anmeldung 
ohne weiteres aquivalente Losungen zuganghch 
sein. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung 
erlautern, ohne sie jedoch zu begrenzen. 

Beispiele 



Beispiel 1 

In einer Vorrichtung nach Figur 1 wird eine 
SSule mit einer Lange von 600 mm und einem 
inneren Durchmesser von 200 mm befullt, wobei 
als Sorbens LiChroprep R Si 60 mit einer Korngrofie 
von 25 urn bis 40 um (Verkaufsprodukt von E. 
Merck, Darmstadt, Deutschland) und als Eluent n- 
Propanol verwendet wird. Die Suspensionsdichte 
betragt 0,1 g/ml und die Dosiergeschwindigkeit ist 
8,5 I Suspension/min (entsprechend einer linearen 
Fliefigeschwindigkeit von 25 cm/min). Die Saule 
wird bei einem Druck von maximal 150 bar befullt. 
Der Eluent wird nach Durchstromen der Saule uber 
Ventile in die Eluentenvorlage zurUckgefuhrt. 

Beispiel 2 

In einer Vorrichtung nach Figur 2 wird eine 
Saule mit einer Lange von 600 mm und einem 
inneren Durchmesser von 200 mm befullt, wobe. 
als Sorbens LiChroprep B Si 60 mit einer Korngrofie 
von 25 um bis 40 um (Verkaufsprodukt von E. 
Merck, Darmstadt, Deutschland) und als Eluent n- 
Propanol verwendet wird. Die Suspensionsdichte 
betragt 0,1 g/ml und die Dosiergeschwindigkeit ist 
8 5 I Suspension/min. Die Saule wird bei einem 
Druck von maximal 150 bar befullt. Der Eluent wird 
nach Durchstromen der Saule uber Ventile in die 
Eluentenvorlage zurUckgefuhrt 

Nachdem das gesamte Sorbens eingefullt ist, 
werden zunachst 50 I Eluent aus der Vorlage (3) 
durch die Saule gepumpt, dann wird der Kompres- 
sionskolben auf die Sorbenspackung gesenkt und 
die Packung durch zusatzlichen mechanischen 
Druck bei 150 bar stabilisiert. Der Kompressions- 
kolben verbleibt auf der Packung. 

Beispiel 3 



In einer Vorrichtung nach Figur 2 wird eine 
Saule mit einer Lange von 600 mm und einem 
inneren Durchmesser von 200 mm befullt, wobei 
als Sorbens LiChroprep" Si 60 mit einer Korngrofie 
5 von 25 um bis 40 um (Verkaufsprodukt von E. 
Merck, Darmstadt, Deutschland) und als Eluent n- 
Propanol verwendet wird. Zunachst werden aus 
Vorlage (1) 20 I einer konzentrierten Suspension 
(0 45 g/ml) in die Saule eingefullt. Anschliefiend 
f0 wird beim weiteren Befullen aus Vorlage (3) Eluent 
zugefugt, so dafi die Suspensionsdichte beim Ein- 
stromen in die Saule 0,1 g/ml betragt. Die Dosier- 
geschwindigkeit betragt dabei 8,5 I 
Suspension/min. Die Saule wird bei einem Druck 
, 5 von maximal 150 bar befullt. Der Eluent wird nach 
Durchstromen der Saule uber Ventile in die Eluen- 
tenvorlage zurUckgefuhrt. 

Nachdem das gesamte Sorbens eingefullt ist, 
werden zunachst 50 I Eluent aus der Vorlage (3) 
20 durch die Saule gepumpt, dann wird der Kompres- 
sionskolben auf die Sorbenspackung gesenkt und 
die Packung durch zusatzlichen mechanischen 
Druck bei 150 bar stabilisiert. Der Kompressions- 
kolben verbleibt auf der Packung. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren zur BefUllung von Chromatographie- 
saulen, wobei das Sorbens in einem Eluenten 
suspendiert in die Saule eingebracht und 
durch Druckfiltration verdichtet wird, dadurch 
gekennzeichnet, dafi die Sorbenssuspension 
kontinuierlich in die Saule eingebracht wird, 
und dafi die Viskositat und die Dichte der 
Sorbenssuspension durch die Zudosierung ei- 
nes Eluenten variiert werden kann. 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die Suspension durch eine oder 
4 o mehrere periphere Offnungen des FUllrohres 

zugefuhrt wird. 

3 Vorrichtung zur Nafibefullung von Chromato- 
graphiesaulen durch Druckfiltration einer Sor- 

4 5 benssuspension, mindestens enthaltend je eine 

Vorlage mit Auslaflventil ((4) und (5)) fur Sor- 
benssuspension (1) und fur Elutionsmittel (3), 
eine Mischvorrichtung (2), eine Pumpe (6) zur 
Forderung der Sorbenssuspension, sowie die 

so zu fullende Saule (10). 

4 Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, dafi die Offnung oder die Offnungen 
fur die Zufiihrung der Sorbenssuspension pen- 

55 pher am Fullrohr angebracht ist/sind. 

5. Chromatographiesaule, gefullt nach einem Ver- 
fahren nach Anspruch 1 oder 2. 
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